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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren nach den
Merkmalen i) und ii) des Anspruchs 1 und eine Verwen-
dung.

[0002] Ein solches Verfahren ist aus der WO

2011/160857 A2 bekannt. Besonders bevorzugt wird bei
dem in dieser Schrift offenbarten Verfahren zur Solubili-
sierung bzw. Katalyse einer Arginin-Wasserldsung ver-
wendet.

[0003] Hinsichtlich der Einzelheiten, insbesondere
hinsichtlich der Definition von Arginin und deren Derivate,
wird vollumfanglich auf die Offenbarung der WO
2011/160857 A2, insbesondere S.24-26 der WO
2011/160857 A2, verwiesen.

[0004] Ein noch nicht geldstes Problem des Verfah-
rens besteht in dem relativ hohen Kostenaufwand zum
Bereitstellen der solubilisierenden Verbindung (Kataly-
sator), insbesondere des Arginins zum Herstellen der Ar-
ginin-Wasserlésung.

[0005] Die Erfindung hat die Aufgabe, dieses Problem
zu beheben.
[0006] Die Erfindung l6stdiese Aufgabe durch den Ge-

genstand des Anspruchs 1.

[0007] Erfindungsgemal wird dabei das Arginin (Arg)
ganz oder teilweise wiedergewonnen.

[0008] Analog zu den aus der WO 2011/160857 A2
bekannten Verfahren erfolgt in einem ersten Schritt das
Bereitstellen einer Lésung oder Emulsion oder Suspen-
sion aus Ol mit Carbonsauren, welche im Detail in der
WO 2011/160857 A2 genannt sind. Im Anschluss daran
erfolgt nach der Erfindung ein Zugeben einer Menge, vor-
zugsweise - aber nicht zwingend - einer mindestens aqui-
molaren Menge mindestens einer solubilisierenden Ver-
bindung, insbesondere von Arginin oder eines Arginin-
derivates zu der Lésung, Suspension oder Emulsion.
[0009] Dabei ist unter Arginin sowohl L-Arginin, D- Ar-
ginin oder auch ein racemisches Gemisch beider Ver-
bindungen zu verstehen, sowie deren Derivate. Zur wei-
teren Definition von Arginin oder deren Derivate wird auf
S.24-26 der WO2011/160857 A2 verwiesen. Im Unter-
schied zur WO2011/160857 A2 erfolgt allerdings die Zu-
gabe des Arginins in Form einer demobilisierten Verbin-
dung.

[0010] Dabei stellt sich ein pH-Wert oberhalb von
pH=9, vorzugsweise bei pH=11, ein und es bildet sich
eine Miszelle aus Wassermikrotropfen um das demobi-
lisierte Arginin oder deren Derivat aus. Diese Wasser-
miszelle kann aus der Olphase aussedimentieren und
als Wasserphase zentrifugal abgetrennt werden.
[0011] Sodann erfolgt die Solubilisierung der Carbon-
saure oder der Carbonsaurederivate und das Abtrennen
der solubilisierten Carbonsauren oder -derivate als ent-
sprechende Phase aus der L6sung, Emulsion oder Sus-
pension. Unter einer solubilisierenden Verbindung ist im
Rahmen dieser Anmeldung als katalytische Verbindung
zu bezeichnen bzw. als Solubilisierung ein Katalysever-
fahren. Schlief3lich erfolgt erfindungsgeman ein Wieder-

10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

gewinnen zumindest einer Teilmenge der solubilisieren-
den Verbindung oder einer Teilmenge eines Derivates
der solubilisierenden Verbindung, des Arginins oder des
Argininderivates, aus den solubilisierten und als Phase
abgetrennten Carbonsauren oder Carbonsaurederiva-
ten.

[0012] Diese Mehrfachverwendung bzw. Riickgewin-
nung von Arginin ermoglicht einen wirtschaftlichen Um-
gang mit dem Arginin und senkt den Kostenaufwand des
Verfahrens insgesamt.

[0013] Es ist zudem erfindungsgemaR, wenn eine An-
derung des pH-Wertes bei der Wiedergewinnung auf ei-
nen Wert von weniger als pH=7,5 erfolgt. Durch das Ab-
senken des pH-Wertes wird die Bindung zwischen der
Carbonsaure und dem Arginin soweit geschwécht, dass
eine zusatzliche Verbesserung der Abtrennung und
Ruckgewinnung des Arginins, vorzugsweise durch Filt-
ration oder zentrifugale Trennung moglich ist. Ein Derivat
kannin diesem Zusammenhang beispielsweise eine pro-
tonierte Spezies des Arginin sein.

[0014] Vorteilhafte Ausgestaltungen der Erfindung
sind den Unteranspriichen zu entnehmen. Die Erfindung
schafft zudem die Verwendung des Anspruchs 12.
[0015] Esistvon Vorteil, wennals solubilisierende Ver-
bindung eine demobilisierte solubilisierende Verbindung
verwendet wird. Dadurch wird die Rickgewinnung we-
sentlich vereinfacht, da durch die Lokalisierung der so-
lubilisierenden Verbindung eine schwerere Komponente
geschaffen wird, welche sich besser durch zentrifugale
Trennung aus der Carbonsdurephase- bzw. I6sung ent-
fernen lasst.

[0016] Dabei weist die demobilisierte solubilisierende
Verbindung eine Reaktivkomponente auf, welche die So-
lubilisierung einer Carbonsdure, vorzugsweise einer
Fettsaure ermdglicht.

[0017] Diese Reaktivkomponente ist erfindungsge-
maf Arginin oder ein Argininderivat. Entsprechende Re-
aktivkomponenten, welche fiir eine solubilisierende Ver-
bindung in Frage kommen sind hinreichend im Kapitel
"solvation and adehsion behaviour of fatty acids in aque-
ous media" der WO 2011/160857 A2 beschrieben.
[0018] Im Unterschied dazu weist eine demobilisierte
solubilisierende Verbindung vorzugsweise zusatzlich ein
Tragermaterial auf, auf welchem die solubilisierende
Verbindung aufgebracht ist.

[0019] Dieses Tragermaterial ist vorzugsweise als
Granulat oder Kugelférmig ausgestaltet, um der Reak-
tivkomponente eine moglichst groe Oberflache zur An-
lagerung zu bieten.

[0020] Das erfindungsgemafe Verfahren wird im An-
schluss im Detail néher erlautert:

Ausgehend von der WO2011/160857 A2 wird vorzugs-
weise eine Wasser/Arginin-Lésung in ein Ol mit freien
Fettsduren und Phosphatiden zugegeben. Das Arginin
oder Argininderivat hat einen pH-Wert von zumindest 9,
vorzugsweise 11. Nach dem Schleudern des Gemisches
bleibt eine Arginin-Fettsdure-Phosphatid-Wasserphase
als schwere Phase zurlick, aus welcher zusatzlich zur
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freien Fettsdure auch das Arginin aufgearbeitet werden
soll.

[0021] Dabei kdnnte man zur Riickgewinnung des Ar-
ginins gemal der WO 2011/160857 A2 Wasser ver-
dampfen, was kostenintensiv ist. Alternativ kénnte man
das Arginin abfiltrieren unter Verwendung eines Siebes
aus einem immobilisierten Katalysators. Fir das Sieben
bzw. Filtrieren kdnnte man das Arginin zu gréf3eren Ein-
heiten zusammenfassen.

[0022] Eine bevorzugte Wiedergewinnung des Argi-
nins kann nach ersten bevorzugten Reaktionsbedingun-
gen durch eine pH-Absenkung durch Zugabe einer Sau-
re, vorzugsweise Phosphorsaure erfolgen. Dabei wird
der pH-Wert vorzugsweise auf einen pH-Wert von weni-
ger als 2, insbesondere auf pH=1 oder weniger gesenkt.
[0023] Nach der pH-Wert Absenkung ergibt sich eine
kontinuierliche Wasserphase mit suspendierten, feinst-
dispergierten Arginin einerseits und einem Gelee aus
freier Fettsaure und Phosphatiden andererseits.

[0024] Anschliefend kann eine Trennung, beispiels-
weise durch Filtration erfolgen, wobei eine wassrige Ar-
gininphase zuriickbleibt. Im Anschluss daran wird der
pH-Wert dann wiederum durch eine Neutralisation vor-
zugsweise mit Lauge, insbesondere mit NaOH in den
basischen Bereich von iber pH=9, vorzugsweise auf pH
11, eingestellt. Das entstandene Salz ist abzutrennen.
[0025] Nach zweiten bevorzugten Reaktionsbedin-
gungen fir die Wiedergewinnung des Arginins erfolgt ei-
ne Zugabe von Alkohol auf die Arginin-Fettsdure-Phos-
phatid-Wasserphase und Einstellung eines pH-Wertes
von weniger als 7,5, insbesondere von pH=5-6.

[0026] Anschlielend kann die freie Fettsdure-Phos-
phatidphase als leichte Phase abzentrifugiert werden.
Zurlck bleibt eine wassrig-alkoholische Argininldsung
mit einem pH-Wert von vorzugsweise 5-6, welcher der
Alkohol zu entziehen ist. Im Anschluss wird der pH-Wert
wiederum auf einen pH-Wert von lber pH=9, vorzugs-
weise pH=11 eingestellt.

[0027] Durch die vorgenannten Varianten der Abtren-
nung des Arginins steht dieses als solubilisierende Ver-
bindung fir weitere Solubilisierungen von Carbonsauren
bereit.

[0028] Beideund andere denkbare Spaltungen, fiihren
allerdings immer zu einer wassrigen Arginin-Feinstdis-
persion mit relativ viel Wasser. Die vorgenannten Reak-
tionsbedingungen der ersten und zweiten Ausfiihrungs-
variante stellen bevorzugte Reaktionsbedingungen des
nachfolgenden erfindungsgemafen Verfahrens dar.
Nachteilig ist allerdings der Bedarf an grolRen Mengen
Flussigkeit, Sduren, Laugen und die resultierende diinne
Arginin-Lésung.

[0029] Es ist daher ein Vorteil der vorliegenden Erfin-
dung, dass das Arginin relativ trocken aus der Wasser-
phase, besonders bevorzugt durch zentrifugale Tren-
nung zuriickzugewinnen ist.

[0030] Besonders bevorzugt geschieht dies durch die
Spaltung in
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a) eine freie Fettsaure-Phosphatid-Phase
b) eine Wasserphase

c) eine
(Arginingranulat) .

Arginin-Tragermittel-Phase

[0031] Hierzu wird nach einer vorteilhaften Weiterbil-
dung des erfindungsgemafRen Verfahrens, ein Arginin-
Granulat bereitgestellt, das dann als Arginin-Tragermit-
tel-Phase c) relativ trocken abgetrennt werden kann. Zur
Wiederverwertung ist es daher besonders von Vorteil,
Arginin oder ein Argininderivat in irgendeiner Form auf
einen festen Trager zu bringen, wodurch das Arginin de-
mobilisiert wird.

[0032] Hierzu wird Arginin vorzugsweise vor der Zu-
gabe zur Carbonséure, insbesondere der freien Fettsdu-
re, auf PVPP (Polyvinylpyrrolidon), insbesondere Diver-
gan, gemaR der Produktspezifikation der BASF zum Zeit-
punkt der Anmeldung, aufgebracht. Dies erfolgt vorzugs-
weise durch Aufspriihen des wassrigen Arginins auf das
PVPP-Tragermaterial.

[0033] Dabei haftet die Carboxylgruppe des Arginins
auf dem mikroskopisch zerklifteten PVPP, vorzugswei-
se dem Divergan F, an und die Guanidingruppe zur Re-
aktion mit der Fettsaure verbleibt als aktive Gruppe an
der Oberflaiche des Tragermaterials. Der pH-Wert der
Aminosaure ist dabei vorzugsweise zwischen 9-10.
[0034] Im Anschluss erfolgt die Zugabe des auf dem
Tragermaterial aufgebrachten Arginins in das Ol bzw.
zur Carbonsdurelésung, -suspension oder -emulsion.
Diese Zugabe erfolgt durch Zugabe von Wasser. Dabei
wird die freie Fettsdure, wie bereits zuvor beschrieben,
solubilisiert und als freie Fettsdure-Phosphatid-Phase a),
vorzugsweise zentrifugal, aus der Lésung entfernt.
[0035] Dabei ist die Gegenwart einer Mindestmenge
von Wasser fir die Solubilisierung essentiell, da andern-
falls keine Abtrennung der Fettsiuren aus einem Ol mit-
tels der solubilisierenden Verbindung mdéglich wéare. Das
Wasser kann bereits z.T. im Ol enthalten sein, beispiels-
weise als kolloidale Lésung. Sollte diese Menge nicht
ausreichen, so kann noch zusatzlich Wasser nachdosiert
werden.

[0036] Im Anschluss oder gleichzeitig mit der Abtren-
nung der freien Fettsdure-Phosphatid-Phase a) erfolgt
die Abtrennung des wassrigen Granulates bzw. des mit
Arginin-versehenen Tragermaterials. Dabei ist vorzugs-
weise der pH-Wert auf einen Wert von weniger als 7,5,
vorzugsweise 5-6 zu senken, so dass die freien Fettsdu-
ren (free fatty acids = FFA) ihre Bindung zum Arginin
verlieren und das Arginin-PVPP Granulat abgetrennt
werden kann. Dies kann ggf. mit Unterstiitzung von Al-
kohol erfolgen, wie dies bereits im oben-beschriebenen
zweiten Ausfiihrungsbeispiel erlautert wurde.

[0037] Nach einer Waschung ggf. Trocknung (auch
Teilweise) kann das auf dem Tragermaterial demobili-
sierte Arginin wiederverwendet werden.

[0038] Besonders bevorzugt ist dabei die Gegenwart
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von Wasser. Die alleinige Zugabe des Granulat in ein Ol
reicht nicht, es muss in Wasser aufgelst oder zumindest
suspendiert sein. Dadurch wird eine Abtrennung des Ar-
ginin-Granulates mit den freien Fettsduren und den
Phosphatidgruppen aus einer Olphase erméglicht.
[0039] Bei Einstellung der Wasserphase gemaf den
oben-genannten bevorzugten ersten Reaktionsbedin-
gungen bilden die Komplexe aus PVPP-Arginin, die frei-
en Fettsduren und die Phospholipide zusammen mit
Wasser eine Miszelle in der Olphase bzw. Mikrowasser-
tropfchen aus, welche sich aus der Olphase heraus ab-
setzen und eine abschleuderbare Wasserphase bilden.
[0040] Bei Einstellung der Wasserphase gemaf den
oben-genannten bevorzugten zweiten Reaktionsbedin-
gungen, beispielsweise fiir eine 15%ige Ethanolldsung
bei pH=5,0 hat zudem eine Feintrennung in eine Phos-
pholipid/Fettsdurephase und eine Phase aus demobili-
sierten Arginin ergeben, wobei die Arginin-PVPP Phase
als schwerere Phase aus dem Phospholipid/Fettsdure-
gemisch aussedimentiert.

[0041] Zusatzlich mit der Wasserphase ergibt sich
nach der Abtrennung aus der Olphase somit ein Drei-
phasensystem aus einer klaren ethanolisch-wassrigen
Lésung, einem Gemisch aus Phospholipiden und freien
Fettsduren und der Arginin-PVPP-Phase, die als Kuchen
mit geringem Feuchtigkeitsgehalt abgetrennt werden
kann.

[0042] Alternativ zur Demobilisierung des Arginins auf
einem Tragermaterial kann auch die Demobilisierung
des Arginins in einer zweiten Ausfiihrungsvariante des
erfindungsgemaRen Verfahrens durch Umwandlung in
ein Argininderivat - vorzugsweise eines Peptides - und
anschlieRendes Aufbringen auf ein Tragermaterial erfol-
gen.

[0043] Hierbei erfolgt zunachst die Herstellung eines
Peptides aus Arginin unter Zugabe einer vorzugsweisen
schwefelhaltigen Aminosaure wie Cystein oder Methio-
nin. Dieses Di-Amino-Peptid, bei dem sich die Guanidin-
gruppe des entstandenen Peptids mit der freien Fettsau-
re verbindet, kann sich an einem Tragermaterial - vor-
zugsweise an Stahlkligelchen anlagern. Das Eisen im
Stahl verbindet sich mit den funktionellen Gruppen der
Aminosdure, vorzugsweise der schwefelhaltigen Amino-
saure. Es bildet sich somit ein Stahl-Aminosaure-Arginin-
Komplex aus zu welchem ebenfalls Wasser zugegeben
wird, soweit dieses nicht bereits in der Olphase suspen-
diert vorliegt. Dabei bildet sich abermals eine Miszelle
aus dem besagten Komplex, der freien Fettsdure, Phos-
pholipid und Wasser aus, welche sich in der Olphase
absetzt und eine walrige Phase bildet.

[0044] Wie bereits beschrieben, lasst dich die Kom-
plexbildung gezielter kontrollieren, wenn zunachst der
Arginin-Aminosdurekomplex gebildet wird und anschlie-
Rend dieser auf der Oberflache der Stahlkiigelchen auf-
gebracht wird. Dabei bildet die Aminosaure die Verbin-
dung zwischen der jeweiligen Stahlkugel und dem Ar-
gininmolekil aus, ohne die Funktionalitédt des Arginins
zu beeinflussen.
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[0045] Auch auf diese Ausfiihrungsvariante kénnen
die oben-genannten ersten oder zweiten Reaktionsbe-
dingungen bevorzugt angewandt werden, wobei bei der
zweiten Reaktionsbedingung, beispielsweise bei einer
15%igen Ethanollésung, bei pH=5 ein Sedimentieren
des Komplexes der Stahlkligelchen aus dem Gemisch
aus freien Fettsduren und Phospholipiden erfolgt. Nach
der 3-Phasentrennung erhalt man eine saubere ethano-
lisch-wassrige Lésung, eine Phospholipid-Fettsaureld-
sung und ein Kuchen des Komplexes mit geringer Rest-
feuchtigkeit.

[0046] Die Zugabe und Rickgewinnung dieser Kom-
bination des Arginindetivates und des Tragermaterials
im Solubilisierungsverfahren erfolgt analog zur oben-ge-
nannten Ausfiihrungsvariante des PVPP-Granulates.
[0047] Untersuchungen beziiglich der zweiten Ausfiih-
rungsvariante der Domobilisierung haben gezeigt, dass
das Duplex- und ferritische Stahle eine deutlich bessere
Proteinanhaftung aufweisen als Austenite. Aulerdem
hangt die Anhaftung von der unterschiedlichen Zusam-
mensetzung der Proteine ab. So werden einzelne Ami-
nosauren besser kleben als andere. Wichtig hierbei ist
die HS-Gruppe bzw. die Schwefelgruppe der Proteine.
[0048] Diese verbindet sich vorzugsweise mit dem Ei-
sen des Stahles. Es wurde ferner gefunden, dass stick-
stoffhaltige Stahle eine bessere Anhaftung fiir die oben-
genannten Argininderivate bieten als Stahle mit einem
vernachlassigbar kleinem Anteil an Stickstoff. Daher ist
die Verwendung von stickstoffhaltigen Stahlen als Tra-
germaterial bevorzugt.

[0049] Fernerspielt die Oberflachenstruktur der Stahle
eine Rolle. Nach dem Warmwalzen der Stéhle werden
diese gebeizt, so dass an der Oberflache der Stahle L6-
cherbzw Porenkleinervon 1 Mikrometer (Mikroporositat)
entstehen, in die sich Peptide oder Aminosauren anla-
gern kdnnen. Daher ist die Verwendung von Stahlen mit
mikropordsen Strukturen, d.h. von Strukturen mit Lécher
mit einem durchschnittlichen Durchmesser von kleiner
als 1 Mikrometer, als Tragermaterial bevorzugt. Insbe-
sondere die Verwendung von warmgewalzten Stahlen.
[0050] Es ist dartber hinaus auch moglich, zunachst
geeignete Aminosauren auf einer Metall - insbesondere
Stahloberflache zu demobilisieren und im Anschluss un-
ter Zugabe des Arginins ein entsprechendes Argininde-
rivat zu schaffen.

[0051] Die Kombination aus geeignete Aminosduren
oder Peptiden, beispielsweise Cystein oder Thiamin, mit
einer guter Klebefahigkeit auf den o.g., vorzugsweise
nichtaustenidischen, Stahlen mit funktionellen Amino-
sauren, insbesondere Arginin, oder Peptiden, insbeson-
dere Enzymen, ermdglicht eine unkomplizierte Riickge-
winnung und Mehrfachverwendung der solubilisieren-
den Verbindung, respektive des Arginins oder des Argin-
inderivates.

[0052] So kann man anschlieRend diese Kombipro-
dukte auf den Stahlen oder Stahlpulvern mit der geeig-
neten mikroporosen Oberflachen kleben lassen. Man er-
halt so stahlbeschwerte funktionelle Produkte wie Ami-
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nosauren, die auf Stahloberflachen geklebt sind und so
spezifisch schwerer als Ol oder Wasser werden und sich
zentrifugal gut aus dem o.g. Phasengemisch entfernen
lassen.

Patentanspriiche

1.

Verfahren zur Solubilisierung und Trennung einer
oder mehrere Carbonsauren oder Carbonsaurederi-
vaten aus einer wassrigen oder organischen L6-
sung, Emulsion oder Suspension, umfassend die fol-
genden Schritte:

i) Bereitstellen der Lésung oder Emulsion oder
Suspension mit der Carbonsaure oder den Car-
bonséaurederivaten;

if) Zugeben einer Menge einer solubilisierenden
Verbindung, in Form von Arginin oder einem Ar-
gininderivat, zu der Ldsung, Suspension oder
Emulsion in Gegenwart einer Mindestmenge an
Wasser, wobei als solubilisierende Verbindung
eine demobilisierte solubilisierende Verbindung
verwendet wird;

ii) Abtrennen der solubilisierten Carbonsauren
oder Carbonsausederivate als eine Carbonsau-
re- oder Carbonsaurederivatephase aus der L6-
sung oder Emulsion oder Suspension, und

iv) Wiedergewinnen zumindest einer Teilmenge
der solubilisierenden Verbindung oder einer
Teilmenge eines Derivates der solubilisieren-
den Verbindung, in Form des Arginins oder des
Argininderivates, aus der solubilisierten und ab-
getrennten Carbonsaurephase oder Carbon-
saurederivatephase;

wobei die Wiedergewinnung in Schritt iv) durch An-
derung des pH-Wertes der solubilisierten Carbon-
sauren oder Carbonsaurederivatephase auf einen
Wert von weniger als pH=7,5 erfolgt.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die demobilisierte solubilisierende
Verbindung eine Reaktivkomponente aufweist, wel-
che die Solubilisierung einer Carbonsaure, vorzugs-
weise einer Fettsdure ermdglicht und ein Tragerma-
terial aufweist, auf welches die solubilisierende Ver-
bindung aufgebracht ist.

Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekenn-
zeichnet, dass das Tragermaterial ein PVPP-Gra-
nulat oder Zheolit oder Kieselgur oder einer sonsti-
gen Diatomerde oder Bentonit oder dgl. ist.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Ansprii-
che, dadurch gekennzeichnet, dass die Reaktiv-
komponente der demobilisierte solubilisierende Ver-
bindung ein Peptid ist, hergestellt aus Arginin oder
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10.

1.

12.

einem Argininderivat und einer Aminosaure, vor-
zugsweise einer schwefelhaltigen Aminosaure

Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekenn-
zeichnet, dass als Tragermaterial ein Metall, vor-
zugsweise ein Stahl, besonders bevorzugt ein nicht-
austenidischer Stahl verwendet wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspri-
che, dadurch gekennzeichnet, dass als Reaktiv-
komponente ein Arginin oder ein Argininderivat ver-
wendet wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspri-
che, dadurch gekennzeichnet, dass das Abtren-
nen der solubilisierten Carbonsaure- oder Carbon-
saurederivatephase aus der Losung oder Emulsion
oder Suspension in Form einer Arginin-Fettsaure-
Phosphatid-Wasserphase erfolgt.

Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekenn-
zeichnet, dass durch das Absenken des pH-Wertes
auf weniger als pH=7,5, vorzugsweise auf pH=5-6,
die Bindung zwischen der Carbonsaure oder den
Carbonsaurederivaten und der solubilisierenden
Verbindung geschwécht oder aufgehoben wird.

Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekenn-
zeichnet, dass durch das Absenken des pH-Wertes
auf bis maximal pH = 2 erfolgt..

Verfahren nach Anspruch 8 oder 9, dadurch ge-
kennzeichnet, dass erganzend ein polares L6-
sungsmittel bei der pH-Wert Absenkung zugegeben
wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspri-
che, dadurch gekennzeichnet, dass das Wieder-
gewinnen, gemalf Schrittiv, durch zentrifugale Tren-
nung der vorzugsweise demobilisierten, solubilisier-
ten Verbindung aus der solubilisierten und abge-
trennten Carbonsaurephase oder Carbonsaurederi-
vatephase, insbesondere der Arginin-Fettsaure-
Phosphatid-Wasserphase erfolgt.

Verwendung einer demobilisierten solubilisierenden
Verbindung in einem Verfahren zur Solubilisierung
und Trennung von einer oder mehreren Carbonsau-
ren oder Carbonsaurederivaten aus einer wassrigen
oder organischen Lésung, Emulsion oder Suspen-
sion, umfassend die folgenden Schritte:

i) Bereitstellen der Lésung oder Emulsion oder
Suspension mit den Carbonsduren oder Car-
bonséaurederivaten;

ii) Zugeben einer Menge von Arginin oder einem
Argininderivat als solubilisierende Verbindung
zu der LOsung, Suspension oder Emulsion in
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Gegenwart einer Mindestmenge an Wasser,
iii) Abtrennen der solubilisierten Carbonsaure-
phase oder Carbonsaurederivatephase aus der
Lésung oder Emulsion oder Suspension,

iv) wobei die demobilisierte solubilisierenden
Verbindung nach dem Abtrennen der solubili-
sierten Carbonsaurephase oder Carbonséaure-
derivatephase, gemaR Schritt iii) aus der solu-
bilisierten Carbonsdurephase oder Carbonsau-
rederivatephase zurtickgewinnbar ist;

wobei die Wiedergewinnung in Schritt iv) durch An-
derung des pH-Wertes der solubilisierten Carbon-
sauren oder Carbonsaurederivatephase auf einen
Wert von weniger als pH=7,5 erfolgt.

Claims

A method for solubilizing and separating one or more
carboxylic acids or carboxylic acid derivatives from
an aqueous or organic solution, emulsion or suspen-
sion, comprising the following steps:

i) providing the solution or emulsion or suspen-
sion with the carboxylic acid or the carboxylic
acid derivatives;

if) adding an amount of a solubilizing compound,
in the form of arginine or an arginine derivative,
to the solution, suspension or emulsion in the
presence of a minimum amount of water, where-
in the solubilizing compound used is an immo-
bilized solubilizing compound;

iii) separating the solubilized carboxylic acids or
carboxylic acid derivatives from the solution or
emulsion or suspension as a carboxylic acid or
carboxylic acid derivative phase, and

iv) recovering atleast a portion of the solubilizing
compound or a portion of a derivative of the sol-
ubilizing compound, in the form of the arginine
or the arginine derivative, from the solubilized
and separated carboxylic acid phase or carbox-
ylic acid derivative phase;

wherein the recovery in step iv) takes place by
changing the pH of the solubilized carboxylic acids
or carboxylic acid derivative phase to a value of less
than pH = 7.5.

The method as claimed in claim 1, characterized in
that the immobilized solubilizing compound has a
reactive component which enables the solubilization
of a carboxylic acid, preferably a fatty acid, and has
a support material to which the solubilizing com-
pound is applied.

The method as claimed in claim 2, characterized in
that the support material is a granulate of PVPP or
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zeolite or kieselguhr or another diatomaceous earth
or bentonite or the like.

The method as claimed in any of the preceding
claims, characterized in that the reactive compo-
nent of the immobilized solubilizing compound is a
peptide prepared from arginine or an arginine deriv-
ative and an amino acid, preferably a sulphur-con-
taining amino acid.

The method as claimed in claim 2, characterized in
that the support material used is a metal, preferably
a steel, particularly preferably a nonaustenitic steel.

The method as claimed in any of the preceding
claims, characterized in that the reactive compo-
nent used is an arginine or an arginine derivative.

The method as claimed in any of the preceding
claims, characterized in that the solubilized carbox-
ylic acid or carboxylic acid derivative phase is sep-
arated from the solution or emulsion or suspension
inthe form of an arginine-fatty acid-phosphatide-wa-
ter phase.

The method as claimed in claim 7, characterized in
that the bond between the carboxylic acid or the car-
boxylic acid derivatives and the solubilizing com-
pound is weakened or broken by reducing the pH to
less than = 7.5, preferably to a pH = 5-6.

The method as claimed in claim 8, characterized in
that the pH is reduced up to a maximum pH = 2.

The method as claimed in claim 8 or 9, character-
ized in that, in addition, a polar solvent is added
during the lowering of the pH.

The method as claimed in any of the preceding
claims, characterized in that the recovery, accord-
ing to step iv, is carried out by centrifugal separation
of the preferably immobilized, solubilized compound
from the solubilized and separated carboxylic acid
phase or carboxylic acid derivative phase, in partic-
ular the arginine-fatty acid-phosphatide-water
phase.

The use of an immobilized solubilizing compound in
a method for solubilizing and separating one or more
carboxylic acids or carboxylic acid derivatives from
an aqueous or organic solution, emulsion or suspen-
sion, comprising the following steps:

i) providing the solution or emulsion or suspen-
sion with the carboxylic acids or the carboxylic
acid derivatives;

ii) adding an amount of arginine or an arginine
derivative as a solubilizing compound to the so-
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lution, suspension or emulsion in the presence
of a minimum amount of water,

iii) separating the solubilized carboxylic acid
phase or carboxylic acid derivative phase from
the solution or emulsion or suspension,

iv) wherein the immobilized solubilizing com-
pound, after separating the solubilized carbox-
ylic acid phase or carboxylic acid derivative
phase according to step iii), may be recovered
from the solubilized carboxylic acid phase or car-
boxylic acid derivative phase;

wherein the recovery in step iv) takes place by
changing the pH of the solubilized carboxylic acids
or carboxylic acid derivative phase to a pH of less
than = 7.5.

Revendications

Procédé pour solubiliser et séparer un ou plusieurs
acides carboxyliques ou dérivés d’acide carboxyli-
que a partir d’une solution, émulsion ou suspension
aqueuse ou organique, comprenant les étapes
suivantes :

i) préparation de la solution, émulsion ou sus-
pension contenant I'acide carboxylique ou les
dérivés d’acide carboxylique ;

ii) ajout d’'une quantité d’'un composé solubili-
sant, sous forme d’arginine ou d’un dérivé d’ar-
ginine, a la solution, suspension ou émulsion en
présence d’'une quantité minimale d'eau, le
composé solubilisant utilisé étant un composé
solubilisant démobilisé ;

iii) séparation des acides carboxyliques ou dé-
rivées d’acide carboxylique solubilisés sous la
forme d’'une phase d’acides carboxyliques ou
de dérivés d’acide carboxylique a partir de la
solution, émulsion ou suspension, et

iv) récupération d’au moins une partie du com-
posé solubilisant ou d’'une partie d’'un dérivé du
composeé solubilisant, sous la forme de I'argini-
ne ou du dérivé d’arginine, a partir de la phase
d’acides carboxyliques ou de dérivés d’acide
carboxylique solubilisée et séparée ;

dans lequel la récupération dans I'étape iv) est ef-
fectuée en modifiant le pH de la phase d’acides car-
boxyliques ou de dérivés d’acide carboxylique solu-
bilisée a une valeur inférieure a pH = 7,5.

Procédé selon larevendication 1, caractérisé en ce
que le composé solubilisant démobilisé comprend
un composantréactif qui permetla solubilisation d’'un
acide carboxylique, de préférence d’un acide gras,
et présente un matériau de support surlequelle com-
posé solubilisant est appliqué.
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Procédé selon larevendication 2, caractérisé en ce
que le matériau de support est formé de granulés
de PVPP ou de zéolithe ou de kieselguhr ou d’'une
autre diatomite ou de bentonite ou similaire.

Procédé selon I'une des revendications précéden-
tes, caractérisé en ce que le composant réactif du
composé solubilisant démobilisé est un peptide fa-
briqué a partir d’arginine ou d’un dérivé d’arginine et
d’un acide aminé, de préférence d’un acide aminé
soufré.

Procédé selon larevendication 2, caractérisé en ce
que le matériau de support utilisé est un métal, de
préférence un acier, en particulier un acier non aus-
ténitique.

Procédé selon I'une des revendications précéden-
tes, caractérisé en ce que le composant réactif uti-
lisé est une arginine ou un dérivé d’arginine.

Procédé selon I'une des revendications précéden-
tes, caractérisé en ce que la séparation de la phase
d’acides carboxyliques ou de dérivés d’acide car-
boxylique solubilisée a partir de la solution, émulsion
ou suspension s’effectue sous la forme d’'une phase
aqueuse d’arginine, acides gras et phosphatides.

Procédé selon larevendication 7, caractérisé en ce
que I'abaissement du pH a moins de pH = 7,5, de
préférence a pH = 5-6, affaiblit ou abolit la liaison
entre I'acide carboxylique ou les dérivés d’acide car-
boxylique et le composé solubilisant.

Procédé selon larevendication 8, caractérisé en ce
que le pH est abaissé jusqu’a pH = 2 au maximum.

Procédé selon la revendication 8 ou 9, caractérisé
en ce qu’un solvant polaire est ajouté en complé-
ment lors de I'abaissement du pH.

Procédé selon I'une des revendications précéden-
tes, caractérisé en ce que la récupération selon
I'étape iv) est effectuée par séparation centrifuge du
composeé solubilisé et de préférence démobilisé for-
mé par la phase d’acides carboxyliques ou de déri-
vés d’acide carboxylique solubilisée et séparée, en
particulier la phase aqueuse d’arginine, acides gras
et phosphatides.

Utilisation d’'un composé solubilisant démobilisé
dans un procédé pour solubiliser et séparer un ou
plusieurs acides carboxyliques ou dérivés d’acide
carboxylique a partir d’'une solution, émulsion ou
suspension aqueuse ou organique, comprenant les
étapes suivantes :

i) préparation de la solution, émulsion ou sus-
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pension contenant I'acide carboxylique ou les
dérivés d’acide carboxylique ;

i) ajout d’'une quantité d’arginine ou d’un dérivé
d’arginine a la solution, suspension ou émulsion
pour servir de composé solubilisant, en présen- 5
ce d’une quantité minimale d’eau ;

ii) séparation des acides carboxyliques ou dé-
rivés d’acide carboxylique solubilisés a partir de

la solution, émulsion ou suspension,

iv) le composeé solubilisant démobilisé pouvant 170
étre récupéré, apres la séparation de la phase
d’acides carboxyliques ou de dérivés d’acide
carboxylique solubilisées selon |'étapeiiii), a par-

tir de la phase d’acides carboxyliques ou de dé-
rivés d’acide carboxylique solubilisée ; 15

la récupération dans I'étape iv) étant effectuée par
modification du pH de la phase d’acides carboxyli-
ques ou de dérivés d’acide carboxylique solubilisée
a une valeur inférieure a pH = 7,5. 20
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